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Description 

[0001] La pr6sente invention concerne un proc6d6 
pour la separation de melanges comprenant.^ventuel- 
lement des compositions az^otropiques ou pseudo- 
az6otroplques contenant du fluorure d'hydi-ogfene et du 
1,1,1 ,3,3-pentafluorobutane et un proc6d6 pour la syn- 
thase de 1 ,1 ,1 .3,3-pentaftuorobutane 
[0002] Le 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobutane (HFC-365mfc) 
peut §tre prepare par reaction d'un pr^curseur chlor§ 
appropri6 avec du fluorure d'hydrog^ne. tel que d^crit 
par exemple dans la demande de brevet 
EP-A1 -0699649 au nom de SOLVAY. Dans un tel pro- 
c6d6, ^ la sortie du r6acteur d'hydrofluoration, le melan- 
ge de produits r^actionnels contient, outre le 
1,1,1,3,3-pentafluorobutane recherche, du chlorure 
d'hydrogfene provenant de r^limination du ou des ato- 
nes de chlore du pr6curseur chlor6 de depart, du fluo- 
rure d'hydrogene et, 6ventuellement, des diluants iner- 
tes arnsi que divers interm^diaires ou sous-prodults en 
falbles quantit6s. Etant donn6 que Ton travaille habituel- 
lement avec un exces de fluorure d'hydrogene par rap- 
port au pr6curseur chlor6, il subsiste le plus souvent du 
fluorure d'hydrogene non convert! dans le m6lange de 
produits r6actionnels. WO 97/13719 divulgue la sepa- 
ration de melanges comprenant du fluorure d'hydroge- 
ne et un compose organlque par un precede compre- 
nant une etape d'extraction avec un fluorure alcalin et 
une etape dans laquelle du fluorure d'hydrogene est re- 
cupere. 

[0003] II est souhaitabte de disposer de procedes qui 

permettent de separer effrcacement le 1,1,1,3,3-penta- 
fluorobutane du melange de produits reactionnels. II est 
en meme temps souhaitable d'assurer une bonne utili- 
sation de matieres premieres, notamment du fluorure 
d'hydrogene. 

[0004] En consequence, I'invention concerne un pro- 
cede pour la separation d'au moins un constltuant d'un 
melange comprenant du 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobutane et 
de fluorure d'hydrogene, selon lequel on soumet le me- 
lange e au moins deux distillations, la premiere distilla- 
tion etant effectuee a une premiere pression et la 
deuxieme distillation etant effectuee e une deuxieme 
pression differente de la premiere, et on recupere au 
moins une fraction enrichie en 1 .1 .1 ,3,3-pentafluorobu- 
tane et au moins une fraction enrichie en fluorure d'hy- 
drogene. On a trouve, de maniere surprenante. que le 
precede selon I'invention permet d'isoler du 
1,1,1 ,3,3-pentafluorobutane et du fluorure d'hydrogene 
essentiellement purs, en particulier e partir de melanges 
comprenant du 1,1,1.3,3-pentafluorobutane et du fluo- 
rure d'hydrogene dans des proportions dans lesquelles 
lis ferment un azeotrope ou un pseudo-azeotrope. 
[0005] Le precede selon I'invention permet egale- 
ment d'isoler des fractions azeotropiques k une pres- 
sion donnee, enrichies soit en fluorure d'hydrogene soit 
en 1,1,1,3,3-pentafluorobutane. 
[0006] Dans une variante du precede selon I'invention 



la premiere distillation s'effectue a une pression plus 
eievee et la deuxieme distillation s'effectue k une pres- 
siori moins eievee. 

[0007] Dans une autre variante du procede selon I'in- 
5 vention la premiere distillation s'effectue e une pression 
moins eievee et la deuxieme distillation s'effectue k une 
pression plus eievee. 

[0008] La pression moins eievee a utHiser dans le pro- 
cede selon I'invention est generalement d'au moins 0,5 
bar. Souvent cette pression est d'au moins 0,9 bar. Ge- 
neralement la pression moins eievee est d'au plus 3 bar. 
Souvent cette pression est d'au plus 2,5 bar. De prefe- 
rence la pression moins eievee est de 1 e 2 bar. 
[0009] La temperature a laquelle s'effectue la distilla- 
tion k pression moins eievee est generalement d'au 
moins 0°C. La temperature est souvent d'au moins 
1 0^C. La temperature est generalement d'au plus GC'C. 
Souvent, la temperature est d'a plus 40°C. De preferen- 
ce, la temperature a laquelle s'effectue la distillation a 
pression moins eievee est de 15 ^ 30X. 
[0010] La pression plus eievee k utiliser dans le pro- 
cede selon invention est generalement d'au moins 6 
bar. Souvent cette pression est d'au moins 7 bar. Gene- 
ralement la pression plus eievee est d'au plus 12 bar. 
Souvent cette pression est d'au plus 11 bar. De prefe- 
rence la pression plus eievee est de 8 e 10 bar. 
[001 1] La temperature a laquelle s'effectue la distilla- 
tion e pression plus eievee est generalement d'au moins 
70°C. La temperature est souvent d'au moins 80°C. La 
temperature est generalement d'au plus 150X. Sou- 
vent, la temperature est d'a plus 120°C. De preference, 
la temperature k laquelle s'effectue la distillation k pres- 
sion plus eievee est de 80 a lOO'^C. 
[0012] La teneur en 1,1,1 ,3.3-pentafluorobutane 
dans la fraction enrichie en 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobutane 
est souvent d'au moins 50% molaire. Plus souvent elle 
est d'au moins 75% molaire. Dans une variante prefe- 
ree, on recupere une fraction enrichie constituee essen- 
tiellement de 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobutane, par exemple 
avec une teneur en 1,1,1,3,3-pentafluorobutane d'au 
moins 99% molaire. 

[001 3] La teneur en fluorure d'hydrogene dans la frac- 
tion enrichie en fluorure d'hydrogene peut etre d'au 
moins 99% molaire. Elle peut etre d'au moins 99,5% mo- 
laire. Dans une variante, on recupere une fraction enri- 
chie constituee essentiellement de fluorure d'hydroge- 
ne. 

[0014] Des techniques et appareillages utilisables 
pour effectuer les distillations dans le precede selon I'in- 
vention sont bien connus. 

[0015] Le melange auquel on applique le procede de 
separation selon I'invention peut etre, par exemple, un 
melange reactionnel issu d'un precede de synthese de 
1,1,1,3,3-pentafluorobutane par hydrofluoration d'un 
precurseur chlore tel que par exemple le precede men- 
tionne plus haut. La precede s'appiique souvent k des 
melanges comprenant le fluorure d'hydrogene et le 
.1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobutane dans des proportions dans 
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lesquelles lis torment un azeotrope ou un pseudo-az^o- 
trope. 

[0016] Dans une variante du precede selon Tinven- 
tion, on met en oeuvre k titre de melange un melange 
contenant une composition az^otropique constitute es- 
sentiellement de 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobutane et de fluo- 
rure d'hydrogene et comprenant 6ventuellement en 
outre du chlorure d'hydrogene, des chloro(fluoro)buta- 
nes de formule gtntrate (I) 

CCl3F3.gCH2CClbF2,,CH3 (I) 

avec a un entier de 0 d 3, b un entier de 0 a 2, la somme 
de a et b ttant au moins §gale ^ 1 ou de faibles quantitts 
d'autres produits organiques. 

[0017] Fondamentalement, l'6tat tliermodynamlque 
d'un fluide est dtfini par quatre variables 
Interd6pendantes : la presslon (P), la temperature (T), 
la composition de la phase llquide (X) et la composition 
de la phase gazeuse (Y). Un azeotrope vrai est un sys- 
teme particulier a 2 ou plusieurs composants pour le- 
quel, a une temperature donnte et a une presslon don- 
nee, la composition de la phase liquide X est exacte- 
ment egale a la composition de la phase gazeuse Y. Un 
pseudo-azeotrope est un systeme a 2 ou plusieurs com- 
posants pour lequel, k une temperature donnee et a une 
pression donn6e, X est substantiellement ^gal a Y. En 
pratique, cela signifie que les constituants de tels sys- 
tdmes az6otropiques et pseudo-aztotropiques ne peu- 
vent pas etre s^parts facilement par distillation 
[0018] Aux fins de la pr6sente invention, on entend 
par melange pseudo-aztotropique, un melange de 
deux constituants dont le point d'tbullition (a une pres- 
sion donnte) diff^re du point d'ebullition de I'azeotrope 
vrai de 0,5°C au maximum. Les melanges dont le point 
d'ebullitlon differe du point d'ebullition de Taztotrope 
vrai de 0,2^^0 au maximum sont preferes. Les melanges 
dont le point d'ebullltion differe du point d'ebullitlon de 
razeotrope vrai de 0.1 *C au maximum sont particulie- 
rement preferes. 

[001 9] A une pression de 3 bar, la composition du me- 
lange azeotropique fluorure d'hydrogene/1 ,1,1 ,3,3-pen- 
tafluorobutane est d'envlron 60/40 % en poids, soit un 
rapport molaire fluorure d'hydrogene/1 .1,1, 3.3-penta- 
fluorobutane d'environ 11 mol/mol. 
[0020] La figure 1 represente un schema d'installation 
utilisable pour mettre en oeuvre le precede de separa- 
tion selon invention. 

[0021] Dans la premiere variante du procede selon 
rinvention la premjfere distillation s'effectue a une pres- 
sion plus elevee et la deuxieme distillation s'effectue k 
une pression moins eievee. Les numeros font reference 
k la figure 1. Dans cette variante, le melange est intro- 
duit par la voie (1) dans une premiere colonne de dis- 
tillation (2) a pression plus eievee. En tete (3) de cette 
colonne (2) on obtient une composition azeotropique de 



1,1,1,3,3-pentafluorobutane et fluorure d'hydrogene 
dont la composition est determinee par la pression dans 
la colonne (2). En pied (4) de cette colonne (2) on obtient 
une fraction contenant du 1.1,1,3,3-pentafluorobutane 
5 ou du fluorure d'hydrogene, selon que I'un ou I'autre de 
ces composes est en exces dans le melange introduit 
par la voie (1) par rapport k la composition de I'azeotro- 
pe soutire en tete (3), ainsi que les composes organi- 
ques a point d'ebullitlon plus eieve que Tazeotrope 
eventuellement presents dans le melange k separer, 
tels que des chloro(fluoro)butanes de formule gen6rale 
(I). La composition recoltee en tete (3) de la colonne (2) 
est introduite par la voie (5) dans la deuxieme colonne 
de distillation (6) a pression moins eievee. On recupere, 
en pied (7) de la colonne (6), une fraction enrichie en 
1,1,1,3,3-pentafluorobutane par rapport k la composi- 
tion azeotropique recuperee en (3). De preference on 
recupere en (7) une fraction constltuee essentiellement 
de 1 ,1 .1 ,3,3-pentafluorobutane. En tete (8) de la deuxie- 
me colonne (6), on obtient une composition azeotropi- 
que, riche en fluorure d'hydrogene par rapport k la com- 
position azeotropique recuperee en (3). 
[0022] Dans la deuxieme variante du procede selon 
rinvention la premiere distillation s'effectue k une pres- 
slon moins eievee et la deuxieme distillation s'effectue 
a une pression plus eiev6e. Dans cette variante, on re- 
cupere, en pied (7) de la deuxieme colonne (6), une frac- 
tion enrichie en fluorure d'hydrogene. De preference, on 
recupere une fraction constituee essentiellement de 
fluorure d'hydrogene. En tete (8) de la deuxieme colon- 
ne (6), on obtient une composition azeotropique riche 
en 1,1,1,3,3-pentafluorobutane. 
[0023] L'invention concerne aussi en particulier un 
procede pour la synthese de 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobuta- 
ne comprenant au moins les etapes (a) k (d) sulvantes: 

(a) on soumet des chloro(fluoro)butanes de formule 
generale (I) a au moins une reaction d'hydrofluora- 
tion; 

(b) on soumet le produit de la reaction comprenant 
au moins du 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorobutane et du fluo- 
rure d'hydrogene a une operation de separation, 
generalement une distillation, pour separer le chlo- 
rure d'hydrogene d'un melange comprenant au 
moins du 1 , 1 , 1 ,3,3-pentafluorobutane et du fluorure 
d'hydrogene et eventuellement d'autres consti- 
tuants du produit de la reaction; 

(c) on soumet ledit melange au procede de separa- 
tion selon rinvention; 

(d) on introduit au moins une fraction recuperee k 
retape (c), comprenant du fluorure d'hydrogene et 
eventuellement des autres constituants du produit 
de la reaction dans une etape d'hydrofluoration. 

[0024] Dans un mode pretere du precede de synthese 
selon rinvention, on utilise k retape (c) la variante du 
precede de separation discutee plus haut, dans laquelle 
la premiere distillation s'effectue k une pression plus 
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6. Proc6d6 selon la revendication 4 selon lequel on 
reicupere une fraction constituee essentlellement 
de fluorure d'hydrogene en pied de la deuxieme dis- 
tillation. 

5 

7. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendications 
2 a 5 dans lequel la pression moins elev6e est de 
0,5 bar a 3 bar et la pression plus elev^e est de 6 
bard 11 bar. 

10 

8. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendications 
2 a 6 dans lequel la temperature ^ laquelle on ef- 
fectue la distillation k pression moins elevee est de 
0*^0 k 60^*0 et la temperature k laquelle on effectue 

15 la distillation k pression plus 6lev6e est de 70°C k 
150°C. 

9. Proc6d6 pour la synthase de 1,1,1, 3,3-pentafluoro- 
butane comprenant au moins les etapes (a) k (d) 

20 suivantes : 

(a) on soumet des chloro(fluoro)butanes de for- 
mule g^n^rale (I) 

CCIgFa^CHgCCIbFg^CHg (I) 

avec a un entier de 0 a 3, b un entier de 0 a 2, 
la somme de a et b 4tant au moins egale k^ k 
au moins une reaction d'hydrofluoration; 

(b) on soumet le produit de la reaction compre- 
nant au moins du 1,1,1,3,3-pentafluorobutane 
et du fluorure d'hydrogene a une operation de 
separation, pour s^parer le chlorure d'hydroge- 

^ he d'un melange comprenant au moins du 

1,1,1,3,3-pentafluorobutane et du fluorure 
d'hydrogene et 6ventuellement d'autres cons- 
tituants du produit de la reaction; 

(c) on soumet ledit melange au precede de se- 
paration selon une quelconque des revendica- 
tions 1 k 8; 

(d) on introduit au moins une fraction recuperee 
k retape (c), comprenant du fluorure d'hydro- 
gene et eventuellementdes autres constituants 
du produit de la reaction dans une etape d'hy- 
drofluoration. 



eievee et la deuxieme distillation a une pression moins 
eievee. Dans ce cas, on renvole avantageusement k 
retape (a) te flux recupere en pled de la premiere colon- 
ne de distillation, constltue generalement de fluorure 
d'hydrogene excedentaire par rapport k la composition 
azeotrbpique soutiree en tete de la premiere colonne de. 
distillation etde chloro(fluoro)butanes de formule gene- 
rale (i), ainsi que le flux recupere en tete de la deuxieme 
colonne de distillation, constitue essentlellement d'une 
composition azeotroplque selon I'invention riche en 
fluorure d'hydrogene. 

[0025] Souvent le melange separe k retape (b) et 
soumis au precede de separation k retape (c) contient 
des chloro(fluoro)butanes de formule generate (I) k titre 
d'autres constituants du produit de la reaction. 
[0026] La reaction d'hydrofluoration de retape (a) 
peut etre catalytique ou non catalytique. 
[0027] De preference, le precede de synthese selon 
I'invention met en oeuvre un precurseur chlore du 
1,1,1 ,3,3-pentafluorobutane. De maniere . partlculiere- 
ment preteree, le precurseur chlore est du 
.1,1,1 ,3,3-pentachlorobutane. 



Revendications 

1. Precede pour la separation d'au moins un consti- 
tuant d'un melange comprenant du 1,1,1,3,3-pen- 
tafluorobutane et du fluorure d'hydrogene, selon le- 
quel on soumet le melange a au moins deux distilla- 
tions, la premiere distillation etant effectuee k une 
premiere pression et la deuxieme distillation etant 
effectuee k une deuxieme pression differente de la 
premiere, et on recupere au moins une fraction en- 
richie en 1,1,1,3,3-pentafluorobutane et au moins 
une fraction enrichie en fluorure d'hydrogene. 

2. , Precede selon la revendication 1 , dans lequel la 

premiere distillation s'effectue k une pression plus 
eievee et la deuxieme distillation s'effectue k une 
pression moins eievee. 

3. Precede selon la revendication 2 selon lequel on 
recupere une fraction constituee essentlellement 
de 1,1,1,3,3-pentafluorobutane en pied de la 
deuxieme distillation. 

4. Precede selon la revendication 2 ou 3, dans lequel 
on soutire en tete de la premiere distillation une 
composition azeotroplque de 1 ,1 .1 ,3,3 pentafluoro- 
butane et de fluorure d'hydrogene que I'on introduit 
dans la deuxieme distillation. 

5. Precede selon la revendication 1 , dans lequel la 

premiere distillation s'effectue k une pression moins 
eievee et la deuxieme distillation s'effectue k une 
pression plus eievee. 



1 0. Precede selon I'une quelconque des revendications 
1 e 9, dans lequel le melange comprend le fluorure 
50 d'hydrogene et le 1 ,1 .1 ,3,3-pentafluorobutane dans 
des proportions dans lesquelles lis ferment un 
azeotrope ou un pseudo-azeotrope. 

S5 Patentanspruche 

1. Verfahren zur Abtrennung wenigstens eines Be- 
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standtelles eines Gemisches, das 1,1,1,3,3 Pen- 
tafluorbutan und Fluorwasserstoff umfa3t, wonach 
das Gemisch wenigstens zwei Destillatlonen unter- 
zogen wird, wobei die erste Destination be! einem 
ersten Druck ausgefuhrt wird und die zweite Destll- 
lation be! einem zweiten, vom ersten Druck ver- 
schiedenen Druck ausgefulirt wird und wenigstens 
eine an 1, 1, 1,3,3 -Pentafluorbutan angereicherte 
Fraktion und wenigstens eine an FluonA/asserstoff 
angereicherte Fraktion gewonnen werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , worin die erste Destil- 
latlon bei einem hoheren Druck ausgefulirt wird und 
die zweite Destination bei einem weniger hohen 
Druck ausgefulirt wird. 

3. Verfaliren nach Anspruch 2, wonach eine im we- 
sentlichen aus 1,1.1,3,3-Pentafluorbutan beste- 
hende Fraktion am Sump! der zweiten Destination 
gewonnen wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 2 Oder 3, wonach am 
Kopf der ersten Destination eine azeotrope Zusam- 
mensetzung aus 1,1,1,3,3-Pentafluorbutan und 
Fluonwasserstoff abgezogen wird, die in die zweite 
Destination eingefuhrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 , worin die erste Destil- 
iation bei einem weniger hohen Druck ausgefuhrt 
wird und die zweite Destination bei einem hdheren 
Druck ausgefuhrt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 4, wonach eine im we- 
sentlichen aus Fluorwasserstoff bestehende Frak- 
tion am Sumpf der zweiten Destination gewonnen 
wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 5. worin 
der weniger hohe Druck 0»5 bar bis 3 bar betragt 
und der h5here Druck 6 bar bis 11 bar betragt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 6, worin 
die Temperatur, bei der die Destination bei weniger 
hohem Druck vorgenommen wird, 0®C bis 60®C be- 
tragt und die Temperatur, bei der die Destination bei 
hoherem Druck vorgenommen wird, 70**C bis 

. 150^C betragt. 

9. Verfahren zur Synthese von 1,1,1.3,3-Pentafluor- 
butan, das zumlndest die nachfotgenden Schrltte 
(a) bis (d) umfaGt: 

(a) Chlor(fluor)butane der allgemeinen Formel 
CCI3F3.3CH2CCIbF2.bCH3 (I). 



worin a eine ganze Zahl von 0 bis 3 bedeutet, 
b eine ganze Zahl von 0 bis 2 ist und die Summe 
aus a und b wenigstens 1 betragt, werden we- 
nigstens einer Hydrofluorierungsreaktion un- 
5 terzogen; 

(b) das Reaktionsprodukt, das wenigstens 
1,1,1,3,3-Pentafluorbutan und Fluonwasser- 
stoff umfaBt, wird einer Trennoperation unter- 

^0 zogen, urn Chlonwasserstoff von einem Ge- 

misch abzutrennen, das zumindest 
1,1,1,3,3-Pentafluorbutan und Fluorwasser- 
stoff und gegebenenfalls weitere Bestandtelle 
des Reaktionsproduktes umfa3t; 

IS 

(c) dieses Gemisch wird dem Trennverfahren 
nach einem der Anspruche 1 bis 8 untenworfen; 

(d) wenigstens eine Im Schritt (c) gewonriene 
20 Fraktion, die Fluonn/asserstoff und gegebenen- 
falls weitere Bestandtelle des Reaktionspro- 
duktes umfa3t, wird in eine Hydrofluorlerungs- 
stufe eingefuhrt. 

25 10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis. 9. worin 
das Gemisch den Fluorwasserstofffund das 
1,1,1,3,3-Pentafluorbutan in Verhaltnissen enthalt, 
unter denen sie ein Azeotrop oder ein Pseudoazeo- 
trop ausbllden. 

30 

Claims 

1. Process for the separation of at least one constitu- 
35 ent from a mixture comprising 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluor- 
obutane and hydrogen fluoride, according to which 
the mixture is subjected to at least two distillations, 
the first distillation being carried out at a first pres- 
sure and the second distillation being carried out at 
^0 a second pressure which Is different from the first, 
and at least one fraction enriched in 1 ,1 ,1 ,3,3-pen- 
tafluorobutane and at least one fraction enriched In 
hydrogen fluoride are recovered. 

45 2. Process according to Claim 1 . in which the first dis- 
tillation is carried out at a higher pressure and the 
second distillation Is carried out at a lower pressure. 



3. Process according to Claim 2 according to which a 
50 fraction consisting essentially of 1,1,1,3,3-pen- 

taf luorobutane is recovered at the foot of the second 
distillation. 

4. Process according to Claim 2 or 3, in which the top 
55 of the first distillation, an azeotropic composition of 

1 , 1 ,1 ,3,3-pentaf luorobutane and hydrogen fluoride 
is withdrawn, which is introduced into the second 
distillation. 
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5. Process according to Claim 1 , in which the first dis- 
tillation is carried out at a lower pressure and the 
second distillation is carried out at a higher pres- 
sure. 

5 

6. Process according to Claim 4 according to which a 
fraction consisting essentially of hydrogen fluoride 
is recovered at the foot of the second distillation. 

7. Process according to any one of Claims 2 to 5 in io 
which the lower pressure is 0.5 bar to 3 bar and the 
higher pressure is 6 bar to 11 bar. 

8. Process according to any one of Claims 2 to 6 in 
which the temperature at which the distillation at is 
lower pressure is carried out is 0°C to 60°C and the 
temperature at which the distillation at higher pres- 
sure is carried out is 70°C.to 1 50*C. 

9. Process for the synthesis of 1 ,1 ,1 ,3,3-pentafluorob- 20 
utane comprising at least the following steps (a) to 
(d): 



(a) chloro(fluoro)butanes of general formula (I) 
CCl3F3.aCH2CCIj,F2.bCH3 (I) 
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with a an integer of 0 to. 3, b an integer of 0 to 
2. the sum of a and b being at least equal to 1 ^ 
are subjected to at. least one hydroftuorination 
reaction; 

(b) the reaction product comprising at least 
1.1,1 ,3,3-pentafluorobutane and hydrogen flu- ^ 
oride is subjected to a separation procedure, 
generally a distillation, to separate the hydro- 
gen chloride from a mixture which comprises at 
least 1,1,1,3,3-pentafluorobutane and hydro- 
gen fluoride and optionally other constituents 

of the reactipn product; 

(c) the said mixture is subjected to the process 
of separation according to any one of claims 1 

to 8; ^5 

(d) at least one fraction recovered in step (c), 
comprising hydrogen fluoride and optionally 
other constituents of the reaction product, is in- . 
troduced into a hydrofluorination step. so 

10. Process or method according to any one of Claims 
1 to 9. in which the mixture comprises hydrogen flu- 
oride and 1.1»1.3,3-pentafluorobutane in propor- 
tions at which they forni an azeotrope or a pseu- ss 
doazeotrope. 
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FIG. 1 
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